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(57) Die Erfindung ist eine Tantallegierung fur Spinndusen in der Chemiefaserindustrie. Die Legierung besteht aus 
99,7-99,97^ in % Tantal und 0,01-0,1 w B in % Niob und 0,02-0,1 w B in % Molybdan; der Gehalt an ublichen 
Verunre.n.gungen darf 0,1 w B in % nicht uberschreiten. Durch den Zusatz der Legierungsmetalle in den angegebenen 
Gehalten wird bei der Verarbeitung dieser Legierung zu Blech mit bekannten Verfahren erne Rekristallisationstextur 
mit einem erhohten Anteil an Kristalliten erreicht, deren Flachen mit der kristallographischen (100)-Orientierung 
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Bearbeitbarkeit aus. Beim Stechen der Dusenlocher in den Spinndusen werden hone Standzeiten der 
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Extent ansgruch 



Tantallegierung -Fur Spinndusen mit korn f ei nendem 
Legierungsanteil f gekennzeichnet dadurch, daG die Legierung 
aue 99,7 - 99,9"/' w a in V. Tantal , 0,01 - 0,1 in 7. Niob und 
0,02 - 0,1 w B in 7- Molybdan besteht und der Gehalt an 
ublichen Verunreinigungen 0,1 w^in X nicht uberschrei tet. 
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Ii£el der gcfiQdung 

Tantal! eg ierung fur Spinndusen 

QQwendungBgiebi.et der grfindung 

Die Erfindung betrifft eine schmel zmetal 1 urgi sen 
hergestellte Tantallegierung, die fur Spinndusen in der 
Chemief aser industri e verwendet werden kann. 

Sb^rakteristik des bekannten St an des der Techni k 

In der Chemief aser industri e werden im groflen Umfang 
Spinndusen aus Tantal eingesetzt. Dies© Spinndusen sind 
tiefgezogene Napfchen, die zunfichst aus einem 
schmelzmetallurgisch erzeugten Halbzeug hergestellt und 
anschlieftend mit einer gr often Anzahl von Fei nbohrungen rnit 
einem Durchmesser von 60 - 100 yum durch Stechen versehen 
werden. Es i st bekannt, daf3 die Stechbarkei t des Tantals 
beeinf luBt -wird durch die Reinheit des Metalls, durch seine 
Harte, durch Ausschei dungen an den Korngrenzen und durch die 
KorngroBe. 

Auf die Reinheit des Metalls wird bekanntermafteri durch das. 
Schmelzen im Elektronenstrahlof en Einflutt genommen. Dabei 
warden jedoch KorngrdBen von bis zu wenigen Millimetern 
erzeugt. Es hat daher Versuche gegeben , auf 
schmel zmetal lurgischem Wege hergest el 1 tes Tantal zu einem 
Blech von 0,4 - 0,5 mm Dicke mi f ausgepragtem Feinkorn zu 
verarbeiten. GemaG DD-WP 142120 wird dazu der aus Tantal - 
Sekundarmetal 1 i m El ektronenstrah 1 of en erschmol zene 
Tantalblock zu einem hlurfel geetauch-t und nach einer 90° - 
Drehung zu einer PI atj, ne gepreflt , die dann anschl ieQend 
durch Kal tverf ormung mi t zwi schengeschal teten Hoch- 
Vakuumgluhungen zum Blech ausgewalzt wird. Erreicht werden 
mit diesem Verfahren KorngriiBen mit einem ■ mittleren 
Korndurchmesser von 0,03 - 0,04 mm. 
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Beim Stechen van aus diesem Tantalblech gefertigten Spinn- 
dusen zeigen die da-fur verwendeten Hartmetal 1 stechnadeln 
sine geringe Standzeit. Es konnen mit einer Nadel durch- 
schnittlich nur 2000 bis 4000 Dusenlocher gestochen werden. 

Eine andere Moglichkeit zur Verr ingerung der KorngroBe 
besteht in der Zugabe von Legierungszusatzen. Das 
Rekr i stal 1 i sat i onsverhal ten von Subst i t i on si egi erungen au-f 
Tantai -Basis i st von GYPEN und DERUYTTERE untersucht worden 
<Z. Metallkunde 72 <1981) 8, S. 530-533). Unter anderem ist 
der EinfluB von Molybdan und Niob auf das anomale 
Kristallwachstum, cias in reinem 

el ektronenstrahlgeschmolzenem Tantal 1 eicht au-ftri tt , 
untersucht worden- Durch das Zulegieren von Molybdan in 
Behalten zwischen 0,32 und 0,7wginX werden bei den 
technisch ub lichen Gl iih temper at ur en von 1000 C C bis .1200 °C 
KorngroBen mit einem mittleren Korndurchmesser von 0,06 bis 
0,09 mm erreicht. Mit Niob ais Legi erungselement in Gehalten 
von 2,0 und 4,2 w R in % bildet sich eir, mittlerer 
Kornduchmesser von 0,06 mm aus. Auch mit den KorngroBen, die 
durch das Zulegieren von Molybdan oder Niob in den 
angegebenen (Behalten eingestellt werden konnen , wird keine 
Erhohung des Standzei tverhal tens der Gtechnadeln beim 
Stechen der Spinndusen erreicht. 

Zie_l der Erfmdung 

Das Ziel der Erfindung besteht darin, eine Tantal legierung 
mit einer guten Stechbarkeit berei tzustel len , mit der die 
Standzeit der Hartmetal 1 stechnadel beim Stechen von 
Spinndusen erhoht wird. 

Darlegung. des Wesens der Erfindung 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine 
Tantal legierung berei tzustel 1 en , die ein besonders 
\ feinkorniges Ge-fuge hat und sich demzufolge besonders fur 
das Stechen mit Hartmetal 1 stechnadel n signet. 
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Erf indungsgemaB wird die Aufgabe dadurch gel iisst , daB die 
Legierung aus 99,7 - 99,97 in X Tantal und 0,01 - 0,1 
in 7, Niob und 0,02 - 0,1 Wg in X Molybdan besteht und der 
Gehalt .an ublichen Verunrei ni gungen 0,1 wg in "/- nicht 
uberschrei tet * Bei der. Ver ar bei tung dieser Legierung zu 
Blech von 0,23 bis 0,5 mm Dicke nach bekannten Verfahren ?ur 
Herstellung von Tantal blech zeigt die erf indungsgemafte 
Legierung eine besondere Rekr i stal 1 i sati onstextur in 
Verbindung mit einem gleichmaBig feinkornigem Gefuge. Es 

.-Mwmrv)!. ... 

wird ©in mittlerer Korndurchmesser von 0,008 - 0,02 mm 
erreicht. Die besondere Rekristal 1 isationstextur ist durch 
einen erhohten Anteil an Kristalliten gekennzei chnet , deren 
Fl achen mi t der kr i stal 1 ographi schen < 100) -Or i ent ierung 
parallel zur Walzebene angeordnet sind. 

Bei Verwendung der erf indungsgematien Legierung fur 
Spinndusen warden im'Vergleich r einem Tantal beim Stechen 
d er D usen 1 o ch er wesen 1 1 i c h h o h er e S t an d z © i t en der 
Hart metal lstechnadeln erzielt, die bei 6000 bis 8000 
Dusan 1 ochern/Nadel liegen. Dieser Befund kann mit den 
bekannten Gesetzmafti gkei ten der Verformung von kubisch— 
r a urns entr i er ten Metal 1 en n i ch t er k 1 ar t werden . I n den 
Metal 1 en mit einem kubi sch-raumzentr i erten Gitter (z. B- CC ~ 
Fe, Mo, Nb, Ta, W> erfolgt die Verformung bevorzugt in den 
1 1 l}-Gl ei tebenen i n den ^1 1 l) ™Ri chtungen ( si ehe bei 
SCHUL Z E , G . E « ft , , Met a 1 1 phy s i k , A k ad em i ever I ag , Ber .1 i n 
1974, S. 221 und SCHATT, W. , Einfunrung in die 
Wer kstof f w i ssenschaf t , VEB Deutscher Ver 1 ag f ur d i e 
Grundstoff Industrie, Leipzig 1984, S. 337),, 

E i n e bwvorzugt© Verformung senkrecht zu ^10o}" f l.kii;.;n i . *»t 
nicht zu erwarten. Die vorteilhafte Wirkung der Zu\>a t: e von 
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Niob unci Molybdan in den angegtebenen Gehal ten besteht in der 
Veranderung der Textur, der bedeutenden Verminderung der 
KristalXitgroGe und einer veranderten Zusammensetzung an den 
Kristallitgrenzen ohne eine merkliche Zunahme der Mart* und 
Verminderung der Duktilitat (Bruchdehnung) - Dadurch 
verbessert sich die Stechbarkeit des Werkstof fs durch eine 
geringere KaltschweiBneigung zwischen der Tantal legierung 
und der Hartmetal 1 stechnadel . Zusatzlieh wird infolge der 
geringeren Kristal 1 i tgr5fle die Gefahr dos Auftretens fur die 
Stechnadel spi tze schadl i cher Biegebeanspruchungen 

verroindert. Alles das fuhrt zur Erhohung der Standzeft der 
Stechnadel n. 
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Sy^f uhrungsfoei isg x 

Im Elektronenstrahlof en wurde unter Einsatz von Tantal- 
Sekundarmetal 1 und Niob— Draht eine Tantall egi ©rung mit einem 
Gehalt von 0,04 in 7- Niob und 0,02 w g in X Molybdan 

erschmol zen • . Der GuBblock wurde nach einer 

Ober-f lachenbearbeitung durch Abdrehen kalt ver-formt- Diese 
Kal tver-f ormung erfolgte auf einer Frei f ormschmi edepresse , 
wobei der GuGblock zu einem Wurfel gestaucht und nach einer 
90 °--Drehung z.u.^ .ei-n er : P I a t info q epr eft 1 wurde, Der Block wurde 
wahrend dee Umf ormvorganges durch Kuhlen auf einer 
Raumtemperatur gehalten. Die Platine wurde nach einer 
weiteren Ober-f 1 achenbearbei tung zu 3 mm dicken r-BaTTd* 
ausgewalzt. Nach der Kal tverf ormung von insgesamt 98,V X 
er-folgte eine Rekr i stal 1 i sationsgl tihung im Hochvakuum bei 
1100 °C/l h. Nach dem Walzen 'an Enddicke erfolgte eine 
abschl i eBende Hochvakuumgl uhung bei 1200 °C/1 h oder 1000 
^C/2 h- Eine rontgenographische Tex tur analyse ergab einerr im 
Vergleich zu reinem Tantal erhohten Anteil der 
Texturkomponen te (100) D • 

Es wurde w ein mittlerer Korndurchmesser von 0,015 mm 
erreieht. Die aus dieser Legierung qefertigten 

Sp i n n d Q sen r oh 1 i n g e z e i c h n et e n & i c h d u r c:. h b e s on d er s g u t e 
Bearbei tungseigenschaf ten aus. Mit einer Hartmetal 1 stech- 
nadel war die Her s>tel lung von 6240 DQsenlochern in einer 
Sp i nnduse mog 1 i ch . 
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[Title in German of the object of the invention:] 
Tantallegierung fur Spinndiisen 



TANTALUM ALLOY FOR SPINNERETS 
Patent Claim 

Tantalum alloy for spinnerets, which has a grain-refined 
alloying contribution, characterized in that the alloy consists 
of 99.7 to 99.97% [W B *] by weight of tantalum, 0.01 to 0.10 % by 
weight niobium and 0.02 to 0.10 % by weight of molybdenum, and 
the content of usual impurities does not exceed 0.10 % by weight. 
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* t*Translator ' s note: Throughout the German original text, the 

applicant/inventors have used abbreviation W B to indicate the content of alloy in 
%. Such an abbreviation, W B/ does not exist in the German professional 
literature. Presumably, it is an abbreviation used by professionals in the now 
defunct GDR. It is assumed that the inventors have tried to indicate % by 
weight . ] 

Title of the Invention 
Tantalum alloy for Spinnerets 



Area of Application of the Invention 
The invention pertains to a tantalum alloy, produced in a 
melt -metallurgical way, which alloy can be used for spinnerets in 
the synthetic-fibers industry. 

Characteristics of the known Prior Art 
Spinnerets of tantalum are used on a large scale in the 
synthetic- fiber industry. Those spinnerets are deep-drawn 
[swaged] cups, which are first of all made of a melt- 
metallurgically produced semi-manufactured product [blank] , and, 
subsequently, are provided with a large number of fine boreholes, 
having a diameter from 60 to 100 \im, by means of piercing or 
punching. It is known that the capability of tantalum to pierce 
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or punch is influenced by the purity of the metal, its hardness, 
depositions on the grain boundaries, and the grain size. 

As is generally known, the melting in electron bombardment 
furnaces exerts influence upon the purity of the metal. However, 
in doing so, there are generated grain sizes of up to few 
millimeters- Therefore, trials have been conducted to process 
tantalum, produced in a melt-metallurgical way, into a sheet 
metal [metal-sheet], having a thickness of 0.4 to 0.5 mm and 
characteristic or pronounced fine grain. In accordance with the 
D.D.R. Economic patent DD-WP 14212 0, the tantalum ingot [block] 
t, which has been smelted in an electron-bombardment furnace, was 
compressed or forged into a cube as a result of being subjected 
to upset forging, and after a rotation thru 90 ~, it is pressed or 
cold- shaped into a sheet, which subsequently is rolled into a 
metal-sheet as a result of plastic cold working with the help of 
interposed high-vacuum annealing. Grain sizes, having an average 
grain diameter of 0.03 to 0.04 mm, are achieved with the help of 
that method. 

When spinnerets, manufactured of that tantalum metal sheet, 
are pierced, the hard-metal [cemented metal -carbide] piercing 
needles, used for this purpose, exhibit a short service life. On 
the average, 2,000 to 4,000 [die- spinning] nozzles holes can be 
pierced with the help of a needle. Another possibility for the 
reduction of the grain size consists in the addition of alloying 
metals [alloying additives] . The recrystallization properties of 
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substitutional alloys, based on tantalum, has been investigated 
by GYPEN and DERUYTTERE (see Journal ' Metal lkunde" 72, (1981) 8, 
pp 530-533. Among other things, the influence of molybdenum and 
niobium upon the anomalous crystal growth, which easily occurs in 
pure tantalum, melted in an electron-bombardment manner, is 
studied. As a result of the alloying of molybdenum in ratios 
between 0.32 to 0.70% by weight, grain sizes, having an average 
diameter of 0.06 to 0.09 mm are achieved, when the annealing is 
carried out at the technologically conventional temperature range 
of 1,000 to 1,2 00 C. With niobium, in its capacity as alloying 
element, in ratios of 2 . 0 and 4.2 % by weight, there is formed an 
average grain diameter of 0.06 mm. Also, with grain sizes, which 
can be adjusted within the cited concentrations, as a result of 
the alloying of molybdenum or niobium, an extension of the 
service-life properties of the piercing needles, used for 
piercing of the spinnerets, does not take place. 

Aim of the Invention 
The aim of the invention consists in providing a tantalum 
alloy, having an adequate capability to pierce, with the help of 
which tantalum alloy the service life of the hard-metal piercing 
needles, used for the piercing of spinnerets, is extended. 

Explanation of the Substance of the Invention 
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The objective to provide a tantalum alloy, which has a 
particularly fine-grained texture, and, as a result of this, is 
particularly suitable for the process of piercing with the help 
of hard-metal piercing needles, forms the basis of the invention. 

In accordance with the invention the set objective is 
achieved as a result of the fact that the alloy consists of 99-7 
to 99.97% by weight of tantalum and 0.01 to 0.10 % by weight of 
niobium, and 0.02 to 0.10 % by weight of molybdenum, and the 
content of conventional impurities does not exceed 0 . 1 % by 
weight. When this alloy is processed into a metal sheet, having a 
thickness of 0.23 to 0.50 mm, in accordance with the known 
methods for the manufacturing of tantalum sheet -metal, the alloy 
[composition metal] in accordance with the invention exhibits a 
particular recrystallyzation texture in conjunction with an 
uniform fine-grained texture. An average grain diameter of 0.008 
to 0.2 0 mm is achieved. The particular or special 
recrystallization texture is characterized by an elevated 
percentage of crystallites, whose surfaces are arranged so that 
the crystallographic orientation is parallel to the rolling 
plane . 

When the alloy in accordance with the invention is used for 
spinnerets, significantly longer periods of service life of the 
hard-metal piercing needles are attained - namely in the order of 
6,000 to 8,000 spinnerets' holes/needle - in comparison to the 
periods of service life of the piercing needles made of pure 
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tantalum, used in piercing the holes of the spinnerets. This 
result cannot be explained with the known regularities of the 
plastic deformation of metals, having a cubic body-centered 
[body- centered cubic] lattice- In the metals, having a 
body-centered cubic [bcc] lattice (e.g., a-Fe, Mo, Nb, Ta, W) , 
the plastic deformation takes preferably place in the 
{ill}- glide (slip) plane in the <lll>-directions (see the 
textbooks by SCHULZE, G.E.R., Metallphysik [Physics of Metals], 
Akademieverlag, Berlin, 1974, p 221 and SCHATT, W., Einfiihrung in 
die Werkstof fwissenschaf t [Introduction in the Materials 
Science] , VEB Deutscher Verlag fur die Grundstof f industrie, 
Leipzig, 1984, p 337) . 

A preferred plastic deformation perpendicular to {100} - 
surfaces is not to be expected. The advantageous effect of the 
additives of niobium and molybdenum in the cited concentrations 
consists in the change of the texture, the significant reduction 
of the crystallite size, and in a modified composition on the 
crystallite boundaries without a perceptible increase of the 
hardness and reduction of the ductility (elongation at rupture) . 
As a result of this, the capability of the material to pierce is 
improved as a result of a minor cold-welding tendency between the 
tantalum alloy and the hard-metal piercing needle. Moreover, as 
a consequence of the small crystallite size, the danger of an 
occurrence of deleterious bending stress for the tip of the 
piercing needle is reduced. All this leads to an elongation of 
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the service life of the piercing needles. 

Exemplified Embodiment 

Using tantalum secondary material and niobium wire, a 
tantalum alloy, having a content of 0.04 % by weight of niobium 
and 0.02 % by weight of molybdenum, is melted in an electron 
bombardment furnace. After a surface treatment, the cast ingot 
was cold shaped [subjected to plastic cold working] by means of 
desurfacing. This cold shaping took place on a free-forging 
[hammer- forging press] whereby the cast ingot was forged 
[subjected to upset forging] , and after a rotation thru 90 ~ was 
pressed into a sheet [plate] . During the mechanical working [or 
shaping, the ingot [block] was kept at a room temperature by 
being cooled. After an additional surface treatment, the sheet 
was rolled into a strip, having a thickness of 3 mm. After a 
total cold face [cold] working of 98.5%, a recrystallization in 
high vacuum took place at a temperature of 1,100 ~C/1 hr. After 
the rolling on the end thickness, there took place a final 
high-vacuum annealing at 1,200 ~C/1 hr or 1,000 ~C/2h. The 
results of the roentgenographical (X-ray photographic) texture 
analysis speak of an elevated percentage of the texture component 
(100) [110] in comparison to pure tantalum. 

An average grain diameter of 0.015 mm was attained. The 
spinneret blanks, made of this alloy, are characterized by a 
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particularly adequate processing properties. With the help of 
hard-metal piercing needle, the manufacturing of 6,240 
[spinneret-] nozzle holes in a spinneret was possible. 
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